VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRNE

BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNIHO INZENYRSTVI

FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING

USTAV MATERIALOVYCH VED A INZENYRSTVI

INSTITUTE OF MATERIALS SCIENCE AND ENGINEERING

ELASTICKE CHARAKTERISTIKY POVLAKU

ELASTIC CHARACTERISTICS OF COATINGS

DIPLOMOVA PRACE
MASTER'S THESIS

AUTOR PRACE Bc. Tomas Olivo
AUTHOR

VEDOUCI PRACE Ing. Libor Valka,
SUPERVISOR CSc.

BRNO 2024



VYSOKE UCENi FAKULTA

TECHNICKE STROJNIHO
V BRNE INZENYRSTVI

Zadani diplomové prace

Ustav: Ustav materialovych véd a inzenyrstvi
Student: Bc. Tomas Olivo

Studijni program: Materialové inzenyrstvi

Studijni obor: bez specializace

Vedouci prace: Ing. Libor Valka, CSc.

Akademicky rok: 2023/24

Reditel ustavu Vam v souladu se zakonem &.111/1998 o vysokych $kolach ase Studijnim
a zkusebnim fadem VUT v Brné urcuje nasledujici téma diplomové prace:

Elastické charakteristiky povlaku

Struéna charakteristika problematiky ukolu:

Stanoveni elastickych charakteristik materialll povlakl, deponovanych na zakladnim materialu
(substratu), je v mnoha pfipadech obtizné, zejména tehdy, jsou-li povlaky tvofené tenkymi
vrstvami a neni tedy k dispozici dostatek materialu pro zhotoveni standardnich zkuSebnich téles
pro konvenéni testy. Plati to i pro nastfiky provedené metodou studené kinetické depozice.

Jednou z moznosti, jak situaci fesit je vyuziti nepfimych zptsobd méfeni, napf. vibracni metodu
(impulse excitation technique, IET) & nanoindentaci a nasledné modellu elastického chovani
kompozitnich material(l pro vypocet pozadovanych charakteristik.

Cile diplomové prace:

1) Proveést rozbor existujicich modell elastického chovani kompozitnich materiall z pohledu
existence limitd omezujicich jejich platnost, primarné tloustky vrstev kompozitu.

2) Stanovit elastické charakteristiky systému substrat-poviak pro nékolik tlousték vrstev,
nanesenych metodou studené kinetické depozice (cold—spray). Pro experimenty pouzit excitacni
(vibraéni) metodu a nanoindentaci.

3) Posoudit vliv porovitosti, popf. dalSich nehomogenit struktury na platnost modelli elastického
chovani kompozitd a ziskané vysledky.

Seznam doporucené literatury:

ZGHEIB, E., A. ALHUSSEIN, M. F. SLIM, K. KHALIL and M. FRANCOIS. Multilayered models for

determining the Young's modulus of thin films by means of Impulse Excitation Technique.
Mechanics of Materials, 2019, 137. ISSN 01676636.

TOGNANA, S., W. SALGUEIRO, A. SOMOZA and A. MARZOCCA. Measurement of the Young's
modulus in particulate epoxy composites using the impulse excitation technique. Materials science

& engineering A, Structural materials: properties, microstructure and processing. Elsevier B.V,
2010, 527(18-19), 4619-4623. ISSN 0921-5093.

Fakulta strojniho inZenyrstvi, Vysoké uceni technické v Brné / Technicka 2896/2 / 616 69 / Brno



FARRISSEY, L.M. and P.E. MCHUGH. Determination of elastic and plastic material properties

using indentation: Development of method and application to a thin surface coating. Materials
Science and Engineering: A, 2005, 399(1-2), 254-266. ISSN 0921-5093.

BOURSIER NIUTTA, C., A. TRIDELLO, G. BELINGARDI and D. S. PAOLINO. Nondestructive
determination of local material properties of laminated composites with the impulse excitation
technique. Composite Structures, 2021, 262. ISSN 0263-8223.

VIGNOLI, L., L. MARCELO, A. SAVI, P. M. C. L. PACHECO and A. L. KALAMKAROV.

Comparative analysis of micromechanical models for the elastic composite laminae. Composites
Part B: Engineering, 2019, 174. ISSN 13598368.

PEREIRA, I. Overview on Determination of Elastic and Damping Properties of Different Materials
using Impulse Excitation Technique. U.Porto Journal of Engineering. Universidade do Porto, 2017,
3(3), 35-41. ISSN 2183-6493.

SLIM, M. F., A. ALHUSSEIN, A. BILLARD, F. SANCHETTE and M. FRANCOIS. On the

determination of Young’s modulus of thin films with impulse excitation technique. Journal of
Materials Research, 2017, 32(3), 497-511. ISSN 0884-2914.

WHITING, R., M.A. ANGADI and S. TRIPATHI. Evaluation of elastic moduli in thin-film/substrate
systems by the two-layer vibrating reed method. Materials Science and Engineering: B, 1995,
30(1), 35-38. ISSN 09215107.

ALFANO, M. and L. PAGNOTTA. An Inverse Procedure for Determining the Material Constants of
Isotropic Square Plates by Impulse Excitation of Vibration. Applied Mechanics and Materials.
Trans Tech Publications, 2005, 3-4, 287-292. ISBN 9780878499878. ISSN 1660-9336.

Termin odevzdani diplomové prace je stanoven ¢asovym planem akademického roku 2023/24

V Brné, dne

L.S.

prof. Ing. Ivo Dlouhy, CSc. doc. Ing. Jifi Hlinka, Ph.D.
feditel ustavu dékan fakulty

Fakulta strojniho inZenyrstvi, Vysoké uceni technické v Brné / Technicka 2896/2 / 616 69 / Brno



Abstrakt

Diplomova prace se vénuje urcovani Youngova modulu pruznosti v tahu povlakl se zahrnutim
vlivu porozity pomoci impulzni excitaéni metody (IEM). V teoretické Casti jsou rozebrany
zéklady impulzni excitatni metody a nanoindentace. Nasledné jsou uvedeny druhy
kompozitnich materialti, na které navazuje popis Cold Spray technologie pouzité k vyrobé
povlakli uvedenych v této praci. V dalsi ¢asti jsou definovany kompozitni modely pouzité pro
vyhodnoceni namétenych dat. Experimentalni ¢ast je vénovana popisu piipravy zkusebnich
téles, tj. systému substratu s povlakem spolu s pritbéhem nanoindenta¢ni a impulzni excitacni
zkousky. Na zaklad¢ téchto zkousek byly pomoci ¢tyt kompozitnich modelti vyhodnoceny
moduly pruznosti v tahu nanesenych povlak, které byly srovnany s vysledky z nanoindenta¢ni
zkousky. Nejvhodné&jsim z uvedenych modelt se ukazal byt model zalozeny na sméSovacim
pravidle se zahrnutim nelinearniho vlivu porozity.

Kli¢ova slova

Youngiv modul pruznosti, porozita, impulzni excitacni metoda, cold spray, povlak

Abstract

The thesis focuses on the determination of Young's modulus of elasticity in tension of coatings
with the inclusion of the effect of porosity using the impulse excitation method (IEM). In the
theoretical part, the basics of the impulse excitation method and nanoindentation are discussed.
Subsequently, the types of composite materials are presented, followed by a description of the
Cold Spray technology used to produce the coatings presented in this work. In the next section,
the composite models used to evaluate the measured data are defined. The experimental part is
devoted to the description of the preparation of the test specimens, i.e., the substrate-coating
system, together with the nanoindentation and pulsed excitation test procedure. Based on these
tests, the tensile elastic moduli of the deposited coatings were evaluated using four composite
models and compared with the results from the nanoindentation test. The most appropriate of
these models was found to be the one based on the rule of mixtures with the inclusion of the
nonlinear effect of porosity.
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Uvod

Nastiiky zhotovené pomoci technologie studené kinetické depozice (Cold Spray) stale vice
nachazeji uplatnéni v mnoha priimyslovych odvétvich jak pii vyrobé novych, tak opravach
stavajicich strojnich komponent. Podstatou tohoto procesu je nanaseni primarné kovovych
materidlti ve form¢ prasku (Céstic) vysokou rychlosti na substrat. Pfi dopadu se Castice
deformuji a tvoii souvisly povlak, jehoz tloustku lze regulovat. Vysledné vlastnosti
povlaku hraji dilezitou roli ve spolehlivosti a Zivotnosti dané soucasti.

Stanoveni mechanickych vlastnosti nastfikli je zpravidla problematické. Obvykle je
nemozné odd¢lit povlak od substratu pro ucely vyroby zkusebnich téles a vyhodnoceni
mechanickych vlastnosti samotného nésttiku. Vhodnéjsi je pouziti nedestruktivnich nebo
minimalné destruktivnich zkusebnich metod, zalozenych na hodnoceni systému substrat-

povlak jako celku.

Jednou z téchto metod je impulzni excitacni metoda (IEM), na kterou je tato prace
zamé&fena. Uvedena metoda je ¢asto vyuzivana pro vyhodnocovani elastickych vlastnosti
homogennich materiali. Komplikace nastavaji, kdyz analyzovany vzorek sestava ze dvou
¢i vice slozek (vrstev). Problémem je ¢asto mala tloustka jednotlivych vrstev v porovnani
se substratem, coz ma za nasledek zna¢ny vliv substratu na vysledné vlastnosti. Z tohoto
duvodu je kladen duraz na vyvoj nedestruktivnich metod a postupt, které by umoznily
vyhodnocovat elastické vlastnosti 1 viceslozkovych systémii.

Dalsi metodou pouzivanou pro vyhodnoceni vlastnosti tenkych vrstev je nanoindentacni
zkouska. Jeji relativni nevyhodou je ¢asova narocnost a velka citlivost méfeni na vlivy
pochazejici z okolniho prostiedi. Jedna se o destruktivni zkousku (podobné jako v ptipadé
IEM), jelikoZ vlastni méfeni probihd na zkuSebnich télesech, odebranych a ptipravenych
z ptivodniho télesa (konstrukce, polotovaru apod.). Metoda ovSem umoznuje objektivné
posoudit elastické vlastnosti povlakli a je tak vhodnym kandidatem pro porovnani
a kontrolu vysledkl ziskanych z vypocetnich modeld, zalozenych na impulzni excitaéni
metodé.

PtfedloZzend prace je zaméfena na vyhodnoceni elastickych vlastnosti povlakii pomoci
impulzni excitaéni metody. V teoretické casti prace je popsana technologie pouzita
k ptipravé povlakii a nasledné principy metod urcovani elastickych charakteristik povlaki.
Experimentalni ¢ast se nasledné zabyvd vyhodnocovanim dat a urovanim Youngova
modulu pruznosti v tahu zhotovenych povlakii pomoci impulzni excitacni metody
a navrzenych kompozitnich modeli.



2 Cile prace

1. Provést rozbor existujicich modelt elastického chovani kompozitnich materialt
Z pohledu existence limiti omezujicich jejich platnost, primarné tloustky vrstev
kompozitu.

2. Stanovit elastické charakteristiky systému substrat-povlak pro né¢kolik tlousték vrstev,
nanesenych metodou studené kinetické depozice (Cold Spray). Pro experimenty pouzit
excitacni (vibracni) metodu a nanoindentaci.

3. Posoudit vliv porovitosti, popf. dalSich nehomogenit struktury na platnost model
elastického chovani kompoziti a ziskané vysledky.



3 Teoreticka ¢ast

3.1 Impulzni excita¢ni metoda

Impulzni excitani metoda, zkracen¢ IEM, predstavuje jednu z moznych metod méfeni
zékladnich elastickych charakteristik, tj. Youngtiv modul pruznosti v tahu a ve smyku, pfipadné
Poissonova poméru. Jednou z hlavnich vyhod této metody je jeji rychlost, jednoducha
reprodukovatelnost a relativné nizké nadklady na méfeni. Avsak je dulezité vzit v avahu i nékteré
nevyhody, napf. citlivost na rusivé signaly, vibrace, nebo problematické testovani materialt
s nehomogenni strukturou ¢i vysokou mirou porozity. Uvedené aspekty budou v rdmci prace
podrobné zkoumany a analyzovany. Principem metody je mechanicky generovany excitacni
impuls, aplikovany na zkouSeny vzorek. Po impulzu se vzorek chova jako pruzny systém,
kterym prochazi mechanické vibrace. Vibrace jsou registrovany mikrofonem a je provedena
jejich Casova analyza. Vysledky ve formé grafu dominantnich frekvenci lze ziskat po
zpracovani signdlu rychlou Fourierovou transformaci (FFT).

Provedeni této metody zahrnuje umisténi vzorku na podpory tvoiené vlakny, ktera jsou
orientovana s ohledem na vybrany vibra¢ni rezim a méfené parametry v souladu s normou
ASTM E-1876. [1] Odpovidajicim zpisobem ulozeny vzorek je nasledné mechanicky
excitovan bud’ automaticky nebo manualné. [1]

Vzniklé vibrace jsou poté zachyceny akustickym mikrofonem. Lze pouZit i jiné metody detekce
vibraci, jako jsou naptiklad metody laserové nebo magnetické. Dilezité je zajistit, aby zvolend
metoda byla schopna zachytit pozadované frekvencni rozmezi. Idedlni zafizeni by mélo mit
rozsah od 100 Hz do 50 kHz, pticemz vzorky z tvrd$ich materidli vykazuji vibrace na vysSich
frekvencich.

Po zachyceni téchto vibraci a jejich zakladnim zpracovani je aplikovana rychld Fourierova
transformace, ktera prevede frekvencni udaje do grafu zndzornujiciho vyznamnost jednotlivych
frekvenci. Na zaklad¢ tohoto grafu jsou ureny hlavni rezonanc¢ni frekvence, které jsou nasledné
pouzity k vypoctu odpovidajicich modulti pruznosti. [1]

Dal§im krokem je vypocet koeficientu tlumeni Q! podle vztahu

R @
T fre
kde k je ztratovy soucinitel a frr je rezonanc¢ni frekvence. [2]
Pro ztratovy soucinitel K plati
)
k=—, 2
o )

kde ¢ je logaritmicky dekrement Gtlumu amplitud vibraci, uréeny ze zdznamu zkousky.



Vibracni mody
Existuje nékolik pfedem definovanych vibracnich méda pro testovani téles s jednoduchymi

geometrickymi tvary (obdélnikova, valcova a diskova télesa). Podpory jsou ve v§ech ptipadech
umistény v uzlovych bodech, detektor vibraci v misté kmiten.

Pro obdélnikové vzorky, které byly pouzity v experimentalni ¢asti této prace, je modul
pruznosti vypocitan podle vztahu

E = 0,9465 - <m i RZF) : <£> ‘T4, ©)

b t3

kde m je hmotnost vzorku, fr rezonanéni frekvence v ohybu, b Sifka vzorku, L délka vzorku,
t tloustka vzorku a T1 korekéni faktor. Tento korekéni faktor 1ze zjednodusené vyjadrit jako

t\? t\*
T, =1+ 6,585(1+0,0752 u + 0,8109 yz) (Z) — 0,868 (Z)

4
8,34(1 +0,2023 4 + 2,173 %) (1) (4)
|.

1+6,338(1 +0,1408 1 + 1,536 u2) (1)

Jestlize plati, ze L/t > 20, lze pro T1 psat

T, = l1 46,585 - (%)zl (5)

V ohybovém vibraénim modu je zkousené téleso, v souladu s normou ASTM E-1876 [1],
umisténo na podpory v uzlovych bodech, které jsou vzdaleny 0,224xL od konct vzorku, jak je
naznaceno na obr. 1. Té€leso je poté excitovano na misté oznaceném jako X1. Mé&fici software
nasledné analyzuje rezonan¢ni frekvence. Vysledna rezonanéni frekvence fr ptredstavuje
pramérnou hodnotu rezonanénich frekvenci z nékolika opakovanych méteni. [1]



Obr. 1 — Schéma ohybového médu, upraveno z [1]

V ptipadé torzniho mddu jsou podpory orientovany kolmo na sebe a protinaji se uprostied
zkusebniho télesa viz obr. 2.

UZLOVE
ROVINY

Obr. 2 — Schéma torzniho modu, upraveno z [1]

Modul pruznosti ve smyku je dan rovnici

G= 4L2ntft2 [1 -E:A] ’ ©




kde

~+|
| =

+(5) ~252(5) +021(5)

ft je rezonancni frekvence a A je empiricky zjistény korekéni faktor zavisly na poméru b/t. Tento
faktor ma dle [1] maximaln¢ 2% vliv na vyslednou hodnotu a mize byt tudiz vypustén.

NS

3k (7)

Poissontuv pomér

Vypocet Poissonova poméru pomoci IEM je provadén nepiimo. Ziskava se korelaci Youngova
modulu v ohybu a ve smyku materialu, nebo reciprokym iterativnim postupem znazornénym
na obr. 3.

Vypocet frekvence

fraf Vypocet modulu ve
smyku
. G
Rozmeéry a
hmotnost
NO
v
Vypocet Youngova Vypocet
modulu 3| Poissonova
E POMErU i

‘ YES

Pogateéni odhad sTOP
Polsson%\f poméru Vysledné hodnoty
»E &G

Obr. 3 — Schéma iterativniho vypoctu Poissonova pomeru, upraveno z [1]

Nejprve se vypocte Youngiv modul ve smyku a ohybu zrezonan¢nich frekvenci fi a fr.
Nasledné jsou tyto hodnoty dosazeny do rovnice pro vypocet Poissonova poméru pro izotropni
nebo pfi¢né€ izotropni material, viz rovnice (8) a (9). Tato hodnota je porovnéana s predchazejici
hodnotou Poissonova poméru a pokud je rozdil vétsi nez 2 %, je nova hodnota brana jako
vstupni parametr do dal§itho vypoctu Ti dle rovnice (4) a tim tedy Youngova modulu
v ohybu. [1]



Pro Poissontiv pomér v piipad¢ izotropniho materidlu plati

E

_L 8
r=oc 1, (8)

Vv ptipadé pticné izotropniho materialu potom

P23 = 5-—— 1. ©)

Piesnost umisténi podpor ma jen velmi maly vliv na hodnotu rezonan¢nich frekvenci (fra fy).
Jejich umisténi ma vsak velky vliv na hodnotu tlumeni (Q'). Pokud podpory nejsou umistény
piesné v uzlovych polohach, dochazi ke zvyseni hodnoty Q! v disledku p¥idavného tlumeni
skrze podpory. [2]

Uvedené experimentalni postupy lze provadét i za snizenych ¢i zvySenych teplot. [3, 4]

3.2 Nanoindentace

Nanoindentace je destruktivni metoda meéfeni tvrdosti, zalozena na principu vtlacovani
indentoru do materialu a nasledném vyhodnoceni hloubky vpichu v zavislosti na aplikovaném
zatizeni. Primarnim vystupem je urceni indenta¢ni tvrdosti a Youngova modulu pruznosti
materialu. [5]

Nanoindentace zplsobuje velmi malé deformace v misté vpichu, coz umoziuje zjistit redlné
fyzikalni vlastnosti nanesené vrstvy bez zahrnuti vlivu substratu. Pravé proto byla tato metoda
zvolena k ovéteni vysledkt vypocetnich modeld vyuzivanych v této praci.

Typy indentori

Berkovichiv indentor, obr. 4a, ma tvar jehlanu se tfemi rovinnymi sténami a jednim vrcholem.
Jeho vyhodou je, Ze je, ve srovnani s Vickersovym indetorem diky své geometrii sndze
vyrobitelny. [6] Uhel ¢ela Berkovichova indentoru pro nanoindentaéni zkousky, je 65,27°, coz
dava stejny pomér plochy vtisku k hloubce jako u Vickersova indentoru. Polomér hrotu
typického nového Berkovichova indentoru je fadové 50 az 100 nm. [6]

Knoopuv indentor, obr. 4b, je Ctyfsténny indentor se dvéma riznymi ¢elnimi Ghly. Mé&feni
rozdilnych délek uhlopticek vysledného vtisku je velmi uzitecné pro hodnoceni anizotropie
povrchu vzorku. Indentor byl pivodné vyvinut pro méfeni tvrdosti velmi tvrdych materiald,
kde diky delsi uhlopficce hrotu je mozné snaze mefit rozméry i mélkych vtiska.



(b)

Normala l ‘

S

(@)

S Sk
......

Podstava

Obr. 4 — Schématické zndzornéni (a) Berkovichova a (b) Knoopova indentoru pouzivanych

pro nanoindentacni zkouSky, upraveno z [5]

Pfi nanoindenta¢ni zkouSce se kontaktni plocha uréuje pomoci méfeni hloubky vtisku v pribéhu
cyklu zatéZovani a odleh¢ovani. Udaje o tvrdosti 1ze ziskat bez zobrazovani vtisku s vysokou
presnosti a reprodukovatelnosti. To je uzitecné zejména pro malé vtisky, které jsou vyzadovany
pro méteni tvrdosti pii velmi nizkych zatiZzenich. Zkouska ma vSak velkou slabinu v disledku
"pile-upu” a "sink-inu" materialu v okoli vtisku, coz musi byt pti vypoétu kompenzovano. [6, 7]

Pile-up Sink-in

(b)

Obr. 5 — Schéma pile-upu (vlevo) a sink-inu (vpravo). (a) pohled v Fezu vtisku, (b) pohled
shora, prevzato 7 (8]

Obvykle se pti nanoindentaci pouziva Berkovichtv hrot. Pfi zkousce se provadi n¢kolik cykla
zatézovani a odlehCovani, ¢imZ ziskdme dostatecné mnozstvi dat pro spolehlivé vyhodnoceni
pozadovanych veli¢in. [8]

Klasické méfeni se sklada z osmi kroku:

e Piiblizeni se k povrchu
e Zatizeni na nomindlni hodnotu zatéze, rychlosti 10% nominalni zatéze za sekundu
e QOdtizeni 90% nominalni zatéZe, rychlosti 10% nomindlni zaté¢Zze za sekundu

e Opctovné zatizeni na nominalni zatéz



e Ustaleni nomindlni zatéze po dobu 10 s

e Opctovné odtizeni 90% nomindlni zatéze

e Ustaleni po dobu 10 s po pfedchozim kroku
e Konecné kompletni odtizeni

max

Zatizeni

4

zeni,

~

Odtizeni

Zati

h max

Hloubka vtisku, h

Obr. 6 — Schéma zatézovaci krivky pri nanoindentaci, upraveno z [5]

Dokonale elastické teleso se deformuje podle Hookova zdkona a po odtizeni je tvar
télesa (vtisku) vracen do puvodniho stavu v diusledku navraceni elastické slozky
deformace. V teoretickém piipadé¢ dokonale tuhého télesa dochazi pii zatéZovani pouze
k plastické, tedy nevratné deformaci. To ma za nasledek, Ze vysledny vtisk zistane i po odtizeni
z geometrického hlediska nezménén oproti stavu pii maximalnim zatizeni v prubéhu zkousky.

Pfevazna vétSina materiali se ale chova elasto-plasticky. V takovém piipadé dochazi po
odtizeni k odstranéni ¢asti deformace, ktera je zptisobena jeji elastickou slozkou. Schematicky
je uvedena situace znazornéna na obr. 6, kde Sje indenta¢ni tuhost ziskana smérnici pti
odtiZeni, hp je indenta¢ni hloubka plastické Casti a hf je finalni hloubka vtisku po odtizeni
a kompletnim odstranéni elastické slozky deformace. Kontaktni hloubka hc je definovana jako
realnd kontaktni hloubka indentoru S materidlem v disledku zmény morfologie povrchu pii
maximalnim zatizeni. Jak je patrné z obr. 7, tato hloubka je o néco vétsi nez hloubka maximalni
v disledku nahromadéni materidlu na okraji a elastické deformace, projevujici se naslednym
poklesem povrchu materialu pod hmax (Ng). Zminéné veliCiny jsou potiebné pro urceni realné
hloubky vtisku, a tedy pro ziskani pesné hodnoty tvrdosti. [8, 10]
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Obr. 7 — Morfologie povrchu v okoli indentoru pri maximdlnim zatiZeni, prevzato z [9]

Na zaklad¢€ uvedenych uvah byl vytvoren model [5] pro predikci kontaktni hloubky, vyjadieny
rovnici

Winax

hc = hmax — & ’ (10)

Sm ax

kde Wmax je maximalni zatézovaci sila, Smax je tuhost ziskana z odtézovaci kiivky a ¢ je
konstanta vztazend ke geometrii indentoru, ktera je pro Berkovichilv indentor rovna 0,72.

Vysledny vztah pro vypocet plochy vtisku je

A=245h%. (11)
Tvrdost

Berkovichova indentaéni tvrdost je definovana jako pomér maximalniho zatizeni ku plose
vtisku dle rovnice (12).

Wmax

H; =
T4

(12)

Youngiiv modul pruZnosti

Abychom mohli vyhodnotit Youngiv modul pruznosti materidlu, potiebujeme ziskat data
o0 deformaci v zavislosti na zatizeni, pfesnéji smérnici této kiivky. Jelikoz béhem zatézovani
dochazi k elasto-plastické deformaci, je nutné provést tato vyhodnoceni az pii odtizeni vzorku,
kdy je mozné zaznamenat rekuperaci elastické slozky a pomoci sklonu S kfivky vypoditat
Youngtiv modul daného materialu (viz obr. 6). [5]

Ze vztahu pro tuhost S byl odvozen vztah pro vypocet indenta¢niho Youngova modulu

E'__'1\ﬁ% dw
Y72y dh’

kde A je kontaktni plocha zavisla na typu pouzitého indentoru. [5]

(13)
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3.3 Kompozitni materialy

Strukturni nehomogenita a pomérné slozity mechanismus poskozovani vede v pripadé

napt. S Kovy.

Za kompozitni material se povazuje takovy materidl, ktery se skldda ze dvou ¢i vice slozek, kde
tento systém tvofi z vét§i Casti matrice, kterd je zpevnéna vyztuzujici slozkou. V ptipadé
aplikaci, kdy je potteba vysokd pevnost pii zachovani nizké hmotnosti, matrici tvofi lehké
materialy jako jsou hlinik, titan nebo polymery. Ke zvyseni pevnosti se jako vyztuzujici slozka
pouzivaji napiiklad ¢astice z karbidu kifemiku, coz vede ke vzniku Casticovych kompoziti.
V piipadé vyuziti vyztuzujici slozky ve formé vladken ¢i whiskerti nazyvame tyto kompozity
vlaknové.

V této préci se budeme vénovat kompozitnim materidlim vyrobenych metodou Cold Spray
spadajicich do kategorie strukturnich laminatovych kompozitlh. Vyroba laminatovych
kompoziti spociva ve spojeni matrice s jednou ¢i vice vrstvami materialu, nebo i deskami
obsahujicimi dalsi slozky. VSechny vySe zminéné typy kompozitl jsou uvedeny ve schématu
na obr. 8.

o Casticové

= Vldknové

B

Obr. 8 — Déleni kompozitnich materiali, upraveno z [9]

Cold Spray (studena kineticka depozice) je proces zpracovani materialu v pevné fazi, pii kterém
je substrat vystaven proudu malych &astic urychlenych na nadzvukovou rychlost. Castice
prasku urcené k vytvoreni depozitu se vstiikuji do proudu plynu, ktery tyto ¢astice urychluje
pii expanzi v divergentni ¢asti Lavalovy dyzy. Teplota proudu plynu je vzdy niZsi nez teplota
tani vychoziho materialu, a jak plyn expanduje na nadzvukovou rychlost, klesa i jeho tlak
a teplota. Po vystupu z trysky a po ndrazu do substratu se pevné Castice plasticky deformuji
a vytvareji kombinaci metalurgické a mechanické vazby s okolnim materialem. Vysledkem je
vytvoreni povlaku v pevné fazi. K depozici materialu vSak dochéazi pouze pokud ndrazova
rychlost ¢astic piekro¢i definovanou prahovou hodnotu, tzv. kritickou rychlost Ve. [10]
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Pro dosazeni vysSich rychlosti proudéni plynu v Lavalové dyze se stlaCeny plyn casto
predehiiva. Ackoliv se pouziva predehiaty plyn o teploté az 1000 °C (nebo 1 vyssi), skutecnost,
ze doba kontaktu ¢astic nastiiku s horkym plynem je pomérné kratka a ze plyn se pii rozpinani
v divergentni ¢asti trysky rychle ochlazuje, zptisobuje, Ze teplota ¢astic ve skutecnosti ziistava
podstatné niz8i nez pocatecni teplota predehfatého plynu, a tedy nizsi nez teplota tani materialu
nastiiku. [11]

Lavalova tryska

=
Substrat

|Regulaéni ventil

Ohfev prasku

Zasobnik
s praskem

Obr. 9 — Schéma procesu Cold Spray, upraveno z [10]

Nejvyznamnéjs$i omezeni vyplyva ze samotné plastické deformace Castic, kterd vede ke ztraté
taznosti na ukor pevnosti. Ackoli ztrata taznosti miize znamenat zna¢né nevyhody, na druhou
stranu zvySeni pevnosti mize byt vyuzito v prospéch jinych aplikaci. [10]

* Zadné fazové
_ premény

4 v;’viené Gnavovs
__ Pevmost /

. “Minimalni tepel
Bez taveni ‘ . - )
\oVlivnéni substratu /

nastiiku _/

(" Zbytkova tlakova
- Vyhody
Cold-Spray
_ Nast¥ika
(" Vysoka pevnost a
N tvrdost

¢ soké elektrick \
_tepelna vodivost _/

4 ysoké odolnost

ysoké hustota,” )
. Vu€i korozi

«_ Nizka porozita 3

Obr. 10 — Vyhody Cold Spray nastrikii, prevzato z [10]
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Pti jinych procesech konsolidace materidlu, jako je praSkova metalurgie nebo termalni nastiiky,
je rekrystalizace a hrubnuti zrn ¢astym jevem, ktery je v mnoha piipadech nepiijatelny. Oproti
tomu pii procesu Cold Spray je tepelné ovlivnéni materidlu dostatecné nizké, takze obvykle
nedochéazi k rozsdhlému ristu zrn a rekrystalizaci. To je vyhodné, protoze konsolidovany
material si mize zachovat zadouci mechanické a fyzikalni vlastnosti vychoziho materialu, jako
naptiklad inavovou pevnost, ktera silné zavisi na povrchové mikrostrukture a velikosti zrn.
V nékterych publikacich se dokonce uvéadi jemnozrnné mikrostruktury s pevnosti v tahu
a tvrdosti, které prevySuji vlastnosti ekvivalentnich tvafenych materidlii, coz se pfipisuje
vysokému stupni plastické deformace. [10]

Dalsi vyhodou téchto nastiiki je jejich nizké porozita a vysoka hustota. KdyZ ¢astice dopadaji
na podklad rychlosti vyssi, nez je kritickd rychlost materidlu, dochazi k jejich plastické
deformaci a ke spojovani. Pfi takto vysoké rychlosti deformace rovnéZ dochazi ke vzniku
tepelné energie na rozhrani, coz mize vést ke vzniku mezifadzového proudu kovovych par.
Tento proud ve skute¢nosti zptisobuje ,,parni depozici materialu na rozhranich, ktera vypliuje
vétsinu existujicich port a trhlin. Kromé toho kazdy dalsi prichod hlavice stlacuje podkladové
vrstvy, podobn¢ jako je to u procesu kuli¢kovani, ¢imz zvySuje jejich hustotu. [11]

Hlavni nevyhodou metody je vyrazna plasticka deformace castic, vedouci k vyCerpani plasticity
povlaku. Ve studii [12] bylo ukazano, ze modul pruznosti hlinikovych CS povlaku, vyrobenych
ze stejného materialu jako substrat (slitina A1050) byl vys$i nez Youngliv modul tohoto
substratu a pii zkouSce tahem dochdzelo rychle k praskani povlaku. Zajimava byla skute¢nost,
ze po zihani vzorkl s CS povlaky doslo ke sniZeni Grovné plastické deformace vlivem relaxace
napéti ve srovnani s neoSetienymi vzorky. Cold Spray vrstvy ukladaji velké mnoZstvi energie
ve form¢ plastické deformace, kterd se pii zahtfati materidlu miZe pfemeénit a vyuZzit na
rekrystalizaci, jez ma za nasledek ubytek napéti ve vrstvé a na rozhrani se substratem. [10]

Castice dopadajici

Céstice Vychézejici z trysky nadzvukovou rychlosti

feetel
ER—

S - Substrat Velka deformace povrchu

Tvorba vrstvy vlivem
kinetické depozice

Obr. 11 — Schéma tvorby poviaku technologii Cold Spray, upraveno z [10]
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Hlavnimi parametry CS procesu jsou tlak, teplota a nosny plyn. Pro ¢aste¢né piekonani vlivu
snizené hustoty plynu v trysce je obvyklé provozovat CS trysky pfi vysokych tlacich plynu, az
do 5 MPa. Se zvySujicim se tlakem plynu se zvySuje hustota plynu v trysce, a tim se zvySuji
hnaci sily plynu piisobiciho na ¢astice kovu pomoci treni.

vvvvvv

pod hodnotou V. dochazi ke ztraté materialu erozi substratu. Pouzitim vysokotlakého plynu,
jeho ptedehfevu a volbou spravnych trysek je mozno zajistit dostate¢né urychleni ¢astic pro
prekroceni Ve, pii kterém dochdzi k usazovani ¢astic na substratu a tim ke zvySovani tloustky
vrstvy nanaseného materialu. [11]

100
£
= Ve
=
&
- Depozice
=
>
'S
=
& Okoc----mmmmeefmmmmcee e
Q
Abraze
Rychlost ¢astic

Obr. 12 — Graf vlivu rychlosti ¢astic na depozicni efektivitu, upraveno z [10]

Dopadova rychlost ¢astic ma silny vliv na tzv. depozi¢ni efektivitu procesu (DE nebo 7).
Depozicni efektivita je definovana jako

100, (14)

kde msp znaci hmotnost substratu s nastfikem, ms hmotnost substratu a mp celkovou hmotnost
davky prasku pouzitého pro depozici. [10]

Jak je vidét na obr. 12, pfi rychlostech nizsich, nez Ve dochazi k abrazi, tj. k odebirani substratu.
Az pii prekroceni kritické rychlosti V¢ je energie pii dopadu dostatecné velka na to, aby se
nékteré Castice uchytili na povrchu. AvSak tato rychlost neni z hlediska efektivity celého
procesu vyhodnd, a proto je zapotfebi depozi¢ni rychlost zvysit pro dosazeni co nejvyssi
efektivity. Pfi vysSich rychlostech (>3000 m/s) napéti vznikla pti dopadu castic povlaku na
substrat vyrazné prekracuji pevnost ziiastnénych materialti, vznikaji silné razové viny a pevné
materialy se chovaji jako kapaliny. Dalsi zvySovani rychlosti dopadu ma za nésledek ptechod
od depozice Kk silné erozi materialu. K tomuto ptechodu dochazi pfi rychlostech dvou — az
ttinasobku kritické rychlosti V.
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3.4 Kompozitni modely

Typ a rozlozeni vyztuzujici slozky urcuje druh anizotropie daného kompozitniho systému. To
ma vliv na vysledné rozlozeni napéti a zptisob deformace kompozitni struktury. Pro analyzu je
potieba zavést tzv. reprezentativni objemovy prvek (RVE), definovany jako dostate¢né velky
objem materidlu, obsahujici takovy pomér vyztuzujici slozky, aby bylo mozné dosdhnout
rovnomérnosti ve statistickém smyslu. To znamend, Ze je nutné najit takovy co nejmensi
objemovy prvek kompozitu, ktery by strukturné reprezentoval vlastnosti celého systému,
viz obr. 13. [13]

(8]

N T

~
3

Obr. 13 — Reprezentativni objemovy prvek kompozitniho systému, prevzato z [14]

Kompozitni materiadly mohou vykazovat rizné typy symetrii. Tyto symetrie jsou zndzornény
a vysvétleny v tab. 1. Izotropni material ma materialové charakteristiky ve vSech smérech
stejné, kdezto material ortotropni je ma ve vSech smérech odlisné. Material pfi¢né€ izotropni ma
tzv. osu monotropie, kde ve v§ech rovinach kolmych na tuto osu jsou charakteristiky materialu
ve vSech smérech stejné. Takovym piikladem mohou byt vldknové kompozity s rovnomérné
rozlozenymi vlakny podél jednoho sméru. [15]

Tabulka 1: Typy symetrii a jejich pifislusné moduly pruznosti, upraveno z [9]

Typ Elastické Orientace Elastick( moduly
.r urcene pomoci
materialu moduly vzorku Sonelastic
Izotropni E.GV - E.GV
Ei, E2=E3, 1 E1, G12=G13
Pf'iéné G2 = Gi3, Ga3,
iZOtrOpni V12 = V13, Va3 20u3 ////////////////; B2, Gerr (G2, Gaa)
1 E1, Ger (G12, G13)
E1, Bz, E3,
Giz, G13, G,
Ortotropni Viz, Var, 2 ////////////////% E2, Gerr (Guz, Go3)
Vi3, V31, .
Va3, Vaz 3 E3, Gerr (G13, Ga3)
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SméSovaci pravidlo

Smésovaci pravidlo je jednim ze zakladnich modelt pro vypocet elastickych charakteristik
kompozitnich material, ktery vychazi z Hookova zdkona. Tento model byl odvozen na zaklad¢
ptedpokladu, Ze vSechny slozky kompozitu, tj. matrice i vyztuz vykazuji linedrné-elastické
chovani. V zavislosti na pozadovaném sméru pocitaného Youngova modulu pruznosti byly
odvozeny dva vztahy. [14] Pro vypocet Youngova modulu pti zatéZovani ve sméru podélném
(ve sméru vlaken ¢i vrstev) plati pii pfedpokladu ec = &s = &f  vztah

Ecl = Efo + ESVS . (15)
V piipad€ zatézovani kolmo na smér vyztuzujici slozky ma pak rovnice tvar
Ve Vs >_1
E,=—+—=] . 16
2=(3+5 (16

Tento vztah plati za ptredpokladu, Ze napéti plisobici na jednotlivé slozky jsou si
rovna (oc = os = or) a tedy

os =Eg ¢,
O'f:Ef'E, (17)
o.=E.-¢.

Vyse zminény model ale nebere v potaz porozitu jednotlivych slozek, a proto jsou v této praci
pouzity modely, které tento vliv zahrnuji.

SméSovaci pravidlo s nelineirnim modelem vlivu porozity

Dle [16] 1ze Younguv modul porézniho materialu vyjadfit jako

p n
E, = E, (1 - —) , (18)
Pc
kde Eo je Younglv modul daného materialu, n je geometricky faktor port a zrn, p je porozita
a pc je kriticka porozita, pii které je Youngiv modul porézniho materialu roven nule. V. mnoha

studiich je tento model linearizovany a pocité se s tim, Ze je

n=0. (19)

V této praci se budeme zabyvat elastickymi vlastnostmi nanesené vrstvy médi. Autory prace
[15] bylo zjisténo, ze kriticka porozita pro Cistou méd je 73 %. Hodnota geometrického
faktoru n byla dle [16] stanovena na 2,1.

16



Po dosazeni rovnice (18) za Er do rov. (15) dostaneme

p n
E. =EV, + (EO (1 - p_> ) -V, , resp. (20)

C

1

E.—EV\n

p = 1—<ig—iﬂ ‘De (21)
0'p

kde Es je Youngiv modul substratu a Vs a Vp jsou objemové podily substratu a porézni vrstvy.

Se znalosti Youngova modulu kompozitu (Ec) mizeme pomoci rov. (21) zjistit porozitu dané
vrstvy nastfiku. Dosazenim porozity do rov. (18) ziskdme Youngliv modul porézni vrstvy.

SméSovaci pravidlo s vlivem porozity

Dals$im navrzenym modelem je model zaloZeny na pfedpokladu, Ze ¢len ptedstavujici porézni
vrstvu (EpVp) rozdélime sméSovacim pravidlem na dalsi dve slozky, a to na kompozit obsahujici
material dané vrstvy spolu s podilem pért, které nenesou zadné zatizeni, a tudiz maji nulovy
Youngtiv modul pruznosti. Lze tedy psat

E. = E\V, + E,V,, (22)

piicemz systém materialu povlaku s pory je definovan jako
Ep = EnmVin + EporVpor (23)

kde Ep, Epor @ Em je Youngtiv modul porézni vrstvy, pord a Cistého materialu, ze kter¢ho je
vrstva vyrobena. Vpor @ Vi jsou objemové podily port a materialu tvofici porézni vrstvu. Jelikoz
pory neptenaseji zadné zatizeni, miizeme predpokladat, Zze Epor = 0.

Jednotlivé objemové podily jsou vyjadieny jako

(24)
Ve=1-V,.

Po dosazeni rov. (23) do rov. (22) dostaneme po Upravach rovnici pro vypocet Youngova
modulu porézni vrstvy

E _ BB (1- W) (25)
= .
Vo (1= Yoor)
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Vypocetni modely IEM zaloZené na tuhosti nosniku

Tyto modely jsou odvozeny z Euler-Bernoulliho teorie pro ohyb nosniku a davaji do kontextu
rezonancni frekvenci s rozmérovymi a materidlovymi vlastnostmi ohybaného télesa.
Na zakladé této teorie byla odvozena rovnice

Xﬁ El
L 26
n 12 ps' ( )

kde f, je rezonan¢ni frekvence pro n-ty vibraéni mod, Xn je konstanta, ktera obsahuje okrajové
podminky télesa, L je délka télesa, E je Youngiv modul pruznosti, | oznacuje kvadraticky
moment prafezu, p je hustota a S je plocha.

V pribéhu ohybu je téleso vystaveno ohybovému momentu, pficemz odpor materidlu vici
ohybu nazyvame ohybova tuhost (E-l). Ohybovou tuhost kompozitniho materialu lze vyjadrit
souctem tuhosti vSech jeho slozek. Pro dvouslozkovy kompozit tedy plati

Eudy = Esls + E ., (27)

kde indexy t, s a ¢ oznacuji kompozit, substrat a povlak. Hustotu na jednotku plochy pak
muzeme vyjadfit jako

PtSt = PsSs + pcSc - (28)

Nahrazenim E-l a pS €leny Eilt a ptSt v rov. (28) dostaneme vztah pro rezonanéni frekvenci
kompozitniho nosniku [17]

X3 |Edk

= — ) 29
T2 PeSt 9

Lopézuv model

Pro kompozitni nosnik s obdélnikovym prifezem Lopez [15] vyvinul analyticky vyraz pro
vypocet Youngova modulu povlaku. Pro pomér rezonan¢nich frekvenci plati vztah

_ 1+ Rg(3Ry, + 6R} + 4R})

2
(%) 1+ RyR, ' (30)
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kde

he
Ry =—,
h =g
Pc
R, =— )
o ps
f (31)
Ry ==,
fs
E.
Rg = —.
Youngiv modul povlaku Ize potom vyjadfit jako
E, = Es [[(Rf)2(1 + RyR,)| — 1]. (32)
3Ry + 6RZ + 4R} P

Tento model nezahrnuje zménu neutrdlni osy vlivem piitomnosti povlaku, coz nemusi mit velky
vliv u tenkych vrstev, pro které se tento model ¢asto vyuziva. Avsak u tlustSich vrstev dochazi
k posunu neutralni osy smérem k povlaku, a to vyrazné ovliviiuje vysledné hodnoty Youngova
modulu. [18]

Pautrotuv model

Pautrottiv model vychazi z Lopézova modelu a byl navrzen tak, aby zahrnoval posun neutralni
osy vlivem povlaku. Toho je vhodné vyuzit v ptipadé tlustSich vrstev, jako jsou naptiklad vrstvy
vytvofené pomoci metody Cold Spray. [18]

he Povlak

e - -

T [ SRS —

Substrat

g Neutralni osa
S

--= Neutralni osa substratu

Obr. 14 — Zndzornéni posuvu neutralni osy vlivem povlaku, upraveno z [18]

Pomér rezonancnich frekvenci je v tomto ptipad¢ vyjadien jako

3 3RpRg(1 + Rp)?
1+ RiRg + e 33)

1+ R,R;

(Rp)?* =
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Doplnénim vySe zminénych poméra a vyjadienim E. ziskdme rovnici pro vypocet Youngova
modelu povlaku

E [(Rh + R,RZ)(Rp)? — 4Ry — 6RE — 4Ry,

2R}
+ (4RE[(1 + RuR,) (RD? — 1] (34)

)5
+ [4R] + 6RE + 4R, — (R + RpRﬁ)(Rf)Z]Z)O ] -
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4 Experimentalni ¢ast

V experimentalni Casti pfedlozené prace byla méfena zakladni rezonancni frekvence pomoci
IET pro zjisténi modulu pruznosti v tahu povlakl nanesenych metodou Cold Spray. Pro zjisténi
urovné porozity povlaka bylo vyuZzito obrazové analyzy. Dale byla na zhotovenych vzorcich
provedena nanoindentacni zkouSka pro urceni indentacnich Youngovych modult povlaku, se
kterymi byly srovndvany vypocetni modely navrzené v prechdzejici kapitole. Byla rovnéz
provedena excitacni zkouska na samostatné vrstveé, sejmuté zjednoho z pfipravenych
zkuSebnich téles. Jednalo se o dalsi zptisob ovéfeni vypocetnich modeld.

4.1 Zvolené materialy

Jako material substratu byla pouzita tvafena hlinikova slitina EN AW-5083 H111 ve formé
plechu tloustky 8 mm. Jedna se o stejny materidl jako byl pouzity v praci [3]. Stejné tak byla
pouzita ¢ista méd’ jako material povlaku. Tato kombinace byla zvolena pro dobrou pfilnavost
médéného prasku na hlinikovém substratu, coz snizuje riziko dekoheze pii zpracovavani
vzorku. [4]

Slitina EN AW-5083 H111 je tepelné nevytvrditelna slitina. Hlavni piednosti této slitiny je
odolnost vi¢i korozi 1 v agresivngjSim prostfedi, kterou zprostiedkovava ptidany
hot¢ik (4,5 %).

Povlak byl tvofen médénym praSkem se stfedni velikosti zrn 15 az 38 pm a Cistotou vice nez
99,95 % Cu. Prasek byl vytvofen pomoci plynové atomizace a je vhodny pro Cold Spray
aplikace. Volbou spravnych parametrii nastfiku Ize s timto praskem dosdhnout depozi¢ni
ucinnosti az 99 %. [19]

4.2 Priprava zkuSebnich téles

Pro ucely prace bylo metodou CS vytvotfeno nékolik sad zkusSebnich téles, lisicich se tloustkou
nastiiku. Vzhledem k tomu, Ze do dale uvedenych experimenti, ivah a vypoctl byla zahrnuta
1 zkuSebni télesa diive vytvorend v rdmci studie [3], byly pro naneseni praskovych vrstev na
hlinikovy substrat pouZity stejné parametry jako v uvedené praci. Teplota ohfevu byla 450 °C,
tlak 3 MPa (30 baril), rychlost nanaseni 200 mm/s a rozestup piechodi 1 mm. Pouzito bylo
zatizeni Impact Innovations Cold Spray system 5/11 (obr. 15).

[ . \
¥ \\ SR 2 /
Obr. 15 — Zarizeni Impact Innovations Cold Spray system 5/11, prevzato z [20]
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Oznaceni jednotlivych sad vzorkt spolu s pfibliznymi tloustkami vrstev je uvedeno v tab. 2.

Tabulka 2: Ptiblizné tloustky vrstev jednotlivych skupin vzorki

Oznaceni A B C D E F G H |
Pfiblizna
toustka | 1400 | 800 | 1200 | 1600 | 2000 | 400 | 1400 | 1800
povlaku
[um]

Pozn.: u vzorkt fady ,,C* doslo oproti ostatnim saddm pfti odbéru zkusebnich téles k zdméné
orientace vzorkl vzhledem ke sméru nastiiku a télesa této fady proto nebyla zahrnuta do dalSich
analyz.

Kazda z nasttikanych desek o rozmérech piiblizné 96x96 mm (obr. 16) byla na metalografické
pile Leco MSX 250 rozdélena na tii ¢asti, které byly frézovanim opracovany do finalniho tvaru
vzorkll srozméry piiblizné 85%25 mm. Jednotlivd télesa v kazdé sad€ byla oznafena

Ba% « 0ol

..............

Obr. 16 — Bocni pohled na zkusebni télesa

4.3 Impulzni excitaéni metoda

Pro stanoveni elastickych charakteristik pomoci impulzni excitaéni metody (IEM) bylo
nezbytné presn¢ zmétit rozmeéry kazdého télesa. Délka a $itka kazdého vzorku byla métena na
10 mistech pomoci digitalniho posuvného méftitka, a tyto hodnoty byly nasledné zpriimérovany.
Stejny postup byl pouzit i pro méteni celkové tloustky télesa (substrat + vrstva), ktera byla
zaznamenana na 15 mistech a poté zprimérovana. Kazdy vzorek byl dale zvaZen pomoci vahy
Kern 572 s presnosti na 0,01 g.

Pro meéfeni tloustky samotné vrstvy byla zvolena obrazova analyza, provedena pomoci
mikroskopu Olympus SZX10. Tloustka byla méfena v 15 mistech, vysledna tlouStka byla
urcena jako aritmeticky primér vS§ech méfeni.

Pro méfeni rezonancnich frekvenci a Youngova modulu bylo vyuZito zafizeni RFDA system 24
z produkce firmy IMCE, sestdvajici z méficiho stolku, mikrofonu a automatického excitatoru.
Uvedend sestava byla propojena se stolnim pocitatem, ovladajicim prabéh experimentu
a provadéjicim analyzu signdlu. Excitator byl umistén zespodu tak, aby udefil uprostied
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zkouseného télesa, zatimco mikrofon byl umistén ve stejné pozici na opacné strané télesa, tedy
shora.

B Automa-t-ick)"

Obr. 17 — Merici sestava pro IEM

Pro ziskéani Youngova modulu pruznosti byla zkouska provadéna v ohybovém modu s iderem
smérem k substratu, jak je znazornéno na obr. 17. Toto uspofadani bylo zvoleno zejména
sohledem na minimalizaci poskozeni vrstvy pfi opakovanych uderech excititoru do
zkusebniho t€lesa. Pro ovéfeni vlivu orientace vzorku (excitované strany) vzhledem k poloze
excitatoru na vysledky experimentil byla testovana také varianta, kdy udery sméfovaly
k povlaku. Ukazalo se, ze zména orientace vzorku vzhledem k poloze excitatoru nema
vyznamny vliv na vysledné hodnoty Youngova modulu.

Vlastni méfeni probihalo v souladu s normou ASTM E-1876 [1].Vzorek byl umistén na
podpory, okraje vzorku byly ve vzdélenosti 0.224xL od podpor. Kazdy vzorek byl desetkrat
excitovan, vyslednd hodnota Youngova modulu byla ur€ena jako aritmeticky pramér
jednotlivych méfent.

4.4 Nanoindentace

V praci [3] byly pro porovnani spravnosti vypocetnich modelt pouzity tabulkové hodnoty
vysledky modelovych vypocti porovnany s redlné naméfenymi hodnotami elastickych
charakteristik, ur¢enymi pomoci nanoindentace

Pro tento ucel byl z kazdé skupiny vzorki (oznacenych jako A1-I3) vybran jeden exemplafr, ze
kterého byl (po provedeni impulsni excitacni metody) zhotoven metalograficky vzorek vhodny
pro provedeni nanoindentacni zkouSky. Vzorek byl piipraven tak, aby bylo mozné testovat
vrstvu v jejim prafezu, jak je patrné z obr. 18.
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Obr. 18 — Metalografické vybrusy pro nanoindentacni zkousku

Samotna zkouska byla provedena na pfistroji CSM TTX NHT2 (obr. 19) v souladu s normou
CSN EN ISO 14577 [21]. Zkouska byla provedena pti dvou zatizenich, 5 mN a 100 mN, aby
bylo mozné posoudit vliv tohoto parametru na hodnotu indenta¢niho Youngova modulu. Jako
vstupni hodnotu pro vlastni méfeni bylo nutné zvolit hodnotu Poissonova poméru u. U vSech
vzorki byla pouzita hodnota x =0,34 pro ¢istou méd dle [22]. Tato hodnota byla zvolena
s ohledem na prace [23] a [24], kde bylo zjisténo, Ze pii procesu Cold Spray nedochazi
k vyraznému ovlivnéni hodnoty Poissonova poméru.

RETOMNE?S

/ objektiyy,

Mikroposuvny

/ stolek

Obr. 19 — Nanoindentor CSM TTX NHT2
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Kazdy vzorek byl testovan pomoci uvedenych zatizeni uprostied dané vrstvy v poloviné
vzorku, aby byl minimalizovan vliv substratu ¢i povrchu na vlastni méfeni. Vzdalenosti mezi
jednotlivymi vpichy byly minimalné pétindsobkem Sitky vtisku, aby nedoslo k ovlivnéni
hodnot v disledku zpevnéni materidlu v okoli vtisku plastickou deformaci. Pro kazdé zatizeni
bylo provedeno 15 vpichu, aby bylo mozné ziskat alespon deset spravnych hodnot po odstranéni
neplatnych zkusebnich cykli. Neplatna zkouSka muze nastat napi. v disledku vibraci stroje
nebo vpichu na hranici splati. Platné experimentalni vysledky byly zpramérovany, a takto
ziskana hodnota Youngova modulu slouzila jako referen¢ni hodnota pro modelové vypocty této
charakteristiky na zakladé méteni prostfednictvim IEM.

25



5 Vysledky

5.1 ZKkouska tahem

Zkouska tahem zvoleného substratu byla provedena v praci [3], zde jsou uvedeny vysledky
téchto zkousek. Zkouska byla provedena dle normy CSN EN ISO 6892-1 [25] na zku$ebnim
stroji Zwick/Roell Z250 Allround-Line, tCIl. Tvar zkuSebnich téles odpovidal normé
DIN 50125 — E8 x 25 x 80 [26].

Tabulka 3: Materialové charakteristiky slitiny EN AW-5083 H111, pievzato z [3]

E[Gpa] | Reo2[MPa] | Rm[MPa] | Ag[%] A [%)]

s1 72,7 163 317 19,4 21
s2 73,36 164 318 17,3 20,8
Priimér 73,03 163,5 317,5 18,4 20,9

5.2 Impulzni excitaéni metoda

Rozméry a hmotnosti zkuSebnich téles, vstupujici do IET jsou uvedeny Vv tab. 4. Tloustky
povlaku a substratu, ziskané obrazovou analyzou jsou obsahem tab. 5.

Po provedeni vSech méfeni byla sejmuta nanesena vrstva ze zkuSebniho télesa s nejveétsi
tloustkou povlaku (fada F, tl. vrstvy pfiblizn€¢ 2 mm) pro provedeni impulzni excitacni zkousky
na samostatné vrstv€ Cist¢ médi. Timto zplisobem bylo moZné porovnat materidlové
charakteristiky sejmuté vrstvy s vysledky ziskanymi pomoci nanoindenta¢ni zkousky.
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Tabulka 4: Rozméry a hmotnosti zkusebnich téles

C. vzorku Al A2 A3 B1 B2 B3
Délka L [mm] 8546 | 8559 | 8580 | 8533 | 8537 | 85,30
Sitka b [mm] 2394 | 2398 | 24,03 | 2317 | 2325 | 23,25
Celkova tloustka t [mm] 8,01 8,01 8,03 8,50 8,47 8,51
Vaha m [g] 4355 | 4371 | 43,83 | 49,00 | 49,08 | 49,14
C. vzorku D1 D2 D3 E1l E2 E3
Délka L [mm] 85,68 | 8565 | 8565 | 86,18 | 86,25 | 86,25
Sitka b [mm] 22,64 | 22,68 | 22,64 | 2429 | 2428 | 24,39
Celkova tloustka t [mm] 9,36 9,29 9,34 9,73 9,78 9,73
Vaha m [g] 61,92 | 61,87 | 61,71 | 7425 | 7425 | 74,40
C. vzorku F1 F2 F3 Gl G2 G3
Délka L [mm] 8597 | 8598 | 8591 | 8508 | 84,97 | 84,97
Sitka b [mm] 2375 | 23,75 | 23,83 | 2495 | 2489 | 2501
Celkova tloustka t [mm] | 10,26 | 10,23 | 10,17 | 850 8,51 8,51
Vaha m [g] 79,92 | 79,79 | 79,78 | 5251 | 52,29 | 52,62
C. vzorku H1 H2 H3 11 12 13
Délka L [mm] 84,95 | 8494 | 8493 | 8497 | 8503 | 85,02
Sitka b [mm] 2496 | 2503 | 2502 | 2504 | 24,77 | 25,08
Celkova tloustka t [mm] 9,41 9,43 9,36 9,72 9,82 9,83
Vaha m [g] 68,06 | 6824 | 6824 | 7646 | 7532 | 7641
C. vzorku Sejmuta vrstva

Délka L [mm] 40,4

Sitka b [mm] 13,1

Celkova tloustka t [mm] 1,97

Vaha m [g] 9,3
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Tabulka 5: Tloustky povlaku a substratu

C. vzorku Al A2 A3 B1 B2 B3
TI. Povlaku he [mm] 0,00 0,00 0,00 0,42 0,42 0,41
T1. Substratu hs [mm] 8,01 8,01 8,03 8,08 8,05 8,10
C. vzorku D1 D2 D3 E1 E2 E3
TI. Povlaku he [mm] 1,22 1,21 1,20 1,63 1,61 1,59
T1. Substratu hs [mm] 8,14 8,08 8,14 8,11 8,18 8,13
C. vzorku F1 F2 F3 G1 G2 G3
TI. Povlaku he [mm] 2,04 2,03 2,04 0,39 0,46 0,42
T1. Substratu hs [mm] 8,22 8,20 8,13 8,11 8,04 8,09
C. vzorku H1 H2 H3 11 12 13

TI. Povlaku he [mm] 1,26 1,28 1,29 1,68 1,68 1,68
T1. Substratu hs [mm] 8,15 8,15 8,06 8,04 8,14 8,15
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Naméfené hodnoty rezonanénich frekvenci (fre), vnitiniho tlumeni (Q') a korespondujicich
modulti pruznosti (E) jsou obsazeny v tab. 6 a v grafické podob¢ v zavislosti na tloustce
povlaku uvedeny v obr. 20 a obr. 21.

Tabulka 6: Hodnoty rezonanénich frekvenci (fr), vnitiniho tlumeni (Q!) a modult

pruznosti (E) vzorkt (systém substrat + povlak)

C. vzorku Al A2 A3 B1 B2 B3

E [GPa] 73,08 73,42 72,89 76,05 75,42 74,62
fre [Hz] 5732 5728 5705 5912 5899 5880
Q[ 0,00238 | 0,00459 | 0,00227 | 0,00528 | 0,00527 | 0,00436
C. vzorku D1 D2 D3 E1l E2 E3

E [GPa] 79,42 81,56 80,11 82,87 81,02 81.85
fre [HZ] 6064 6104 6089 6136 6113 6100
Q'] 0,00422 | 0,00491 | 0,00497 | 0,00394 | 0,00458 | 0,00398
C. vzorku F1 F2 F3 Gl G2 G3

E [GPa] 81,86 81,78 82,85 75,25 74,53 74,64
fre [Hz] 6295 6274 6279 5928 5925 5925
Q[ 0,00331 | 0,00294 | 0,00327 | 0,00066 | 0,00064 | 0,00067
C. vzorku H1 H2 H3 11 12 13

E [GPa] 77,86 77,49 79 83,5 80,68 80,95
fre [Hz] 6138 6144 6137 6287 6276 6292
Q'] 0,00077 | 0,00075 | 0,00074 | 0,00079 | 0,00076 | 0,00082
C. vzorku Sejmuta vrstva

E [GPa] 116,26

frr [Hz] 4465

Q*[1] 0,00105
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Obr. 20 — Zavislost Youngova modulu na tloustce povlaku
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Obr. 21 — Zavislost rezonancni frekvence na tloustce povlaku
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Experimentalnimi daty byly proloZeny linearni zavislosti ve tvaru

E = 4,85h. + 73,2 (35)

fap = 262,58h. + 5772,7. (36)

Tyto zavislosti byly zvoleny na zakladé nejvyssi hodnoty koeficientu korelace.

5.3 Nanoindentace

V tab. 7 jsou pro jednotlivé tloustky vrstev uvedeny naméiené hodnoty indenta¢niho modulu
pruznosti pro zatizeni 5 mN a 100 mN.

Tabulka 7: Indentaéni Youngtv modul pruznosti vzorka pii zatizenich 5 mN a 100 mN

C. vzorku B3 D1 E1l F2 Gl H1 11 PRUMER
TI. Povlaku hc [mm] 0,41 1,22 163 203 039 126 1,68 -

1112 1313 1101 1269 146,0 130,1 1264 126,0
+ + + + + + + +

15,4 10,0 244 13,0 12,5 8,0 12,2 13,6

Eit, str +s (5 mN)
[GPa]

1246 127,8 1288 132,0 1322 1329 1291 129,6
+ + + + + + + +

4,8 7,4 4,5 4,3 3,4 51 7,7 5,3

Eit, ste+s (100 mN)
[GPa]

Vysledky zobrazené v grafu na obr. 22 byly opét prolozeny linearni funkeci.

150.0
L
140.0
130.0 —_— *4
\H
120.0
110.0 * G
3
3100'0
Y o900
80.0
70.0 # Eit (5 mN)
60.0 Eit (100 mN)
50.0
000 020 040 060 0.80 100 120 140 160 1.80 200 2.20

h, [mm]

Obr. 22 — Zavislost indentacnich modulii pruznosti na tloustce povlaku
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5.4 Vypocty modulu pruznosti v tahu

Y oungovy moduly pruznosti E, naméfené prostiednictvim IEM slouzily jako vstupni udaje pro
vypocty, zalozené na sméSovacim pravidle (v¢. zahrnuti vlivu porozity) a modelu Pautrotove.
Jelikoz model zalozeny na sméSovacim pravidle vykazoval nejlepsi vysledky pii porovnani
s tabulkovou hodnotou ¢isté médi (130 GPa), je v predlozené praci navrzen model vyuzivajici
vztahu uvedeného v praci [16], a ktery do sméSovaciho pravidla zavadi i vliv porozity nanesené
VIstvy.

5.4.1 Smésovaci pravidlo

SmeéSovaci pravidlo se fidi rovnici (15), kde objemovy podil matrice a vyztuze (povlaku)
Vm a Vt lze vyjadiit jako

lm=1-1¢ (37)

Vf = (38)
kde hc je tloustka povlaku a t celkova tloustka zkusebniho télesa.

Youngtv modul pruznosti v tahu povlaku tak Ize popsat vztahem

_ E.— Em(l - Vf)

Er 7 (39)

Hodnoty modulu pruznosti povlaki, vypoctené pomoci vySe zminéné rovnice (39) jsou
uvedeny v tab. 8 spole¢né se stfedni hodnotou a smérodatnou odchylkou pro kazdou skupinu
vzorki. Hodnoty byly pomoci metody nejmensich ¢tvercii prolozeny linearni zavislosti

E; = 5,64h, + 112,00 (40)

a vykresleny v grafu na obr. 23.
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Tabulka 8: Youngovy moduly pruznosti médénych povlakti spolu se stiedni hodnotou

a smérodatnou odchylkou — sméSovaci pravidlo

C. vzorku Bl B2 B3 C1 C2 C3
Ef [GPa] 132,7 119,5 104,1 132,9 132,2 141,3
Et si+s [GPa] 118,8 + 11,7 135,5 + 4,1
C. vzorku D1 D2 D3 E1l E2 E3
Et [GPa] 1214 137,7 127,5 131,5 121,2 126.,4
Et si+s[GPa] 128,8 £ 6,7 1263 + 4,2
C. vzorku F1 F2 F3 G1 G2 G3
Et [GPa] 1171 116,7 121,6 119,0 98,9 104,0
Et si+s [GPa] 118,5+2,2 107,3 + 8,5
C. vzorku H1 H2 H3 11 12 13
Et [GPa] 108,5 105,3 115,6 133,1 117,3 118,8
Ef si+s [GPa] 109,8 + 4,3 123,1+7,1
160.0
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Obr. 23 — Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti povlaku na jeho tloustce —

smésovaci pravidlo
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5.4.2 Analyza porozity

Uroveti porozity byla méfena na vzorcich uvedenych na obr. 18, které byly zaroveii pouZity pro
nanoindentacni zkousky. Méteni bylo provedeno pomoci obrazové analyzy softwarem ImageJ
dle postupu navrzenym v praci [27]. Obraz byl nejprve pfeveden na monochromaticky, nejlépe
kontrastni format, na kterém nejlépe vynikne porozita. Prahovani bylo provedeno na zaostiené
oblasti obrazu.

4 F22jpg (red) (695%)
19281396 pixels: 8-vit. 2.5MB.

»j1%e

Default - IRld 'l
I™ Dark background ™ Stack histogram
¥ Dontresetrange [~ Rawvalues

tuto| roo| Rse]| set|

Obr. 24 — Rozhrani softwaru ImageJ pri nastaveni hranice prahovani snimku ze

svetelného mikroskopu

Urovei prahovani byla nastavena tak, aby byly zahrnuty viechny pory. BohuZel ve vétsing
ptipadi pii této tirovni dochazelo také k zahrnuti hranic zrn a splatii do celkové tirovné porozity,
coz ji mnohondsobn¢ zvysuje. Vl1iv hranic a splatd byl eliminovan analyzou prumérné pixelové
velikosti poru tak, aby do vypoctu nebyly zahrnuty defekty rozmérové prevysujici primérnou
velikost poru (viz obr. 25).
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Obr. 25 — Nastaveni rozsahu velikosti poru zahrnutych v analyze

Display results
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Cancel | Help

Na kazdém vzorku bylo provedeno 5 snimkd, ze kterych byla vyhodnocena porozita, ktera byla

nasledné zprimérovana. Vysledné hodnoty jsou uvedeny v tab. 9.

Tabulka 9: Hodnoty porozity vybranych vzorkt

¢. vzorku B3 D1 E1 F2 Gl H1 11
Tl. Poviaku he 041 | 122 | 163 | 203 | 039 | 126 | 168
[mm]

0 [%] 185 | 154 | 165 | 234 | 047 | o065 | 145

5.4.3 SméSovaci pravidlo s vlivem porozity

Hodnoty modulli pruZznosti se zahrnutim vlivu porozity vypoctené pomoci rovnice (25) jsou
uvedeny v tab. 10. Pro E¢ byly pouzity hodnoty kompozitniho systému substratu s povlakem
namétené pomoci IEM (viz tab. 6) a Es je primérna hodnota modulu pruznosti hlinikového
substratu. Za hodnoty objemovych podilu Vpor byly dosazeny hodnoty porozity uvedené
v tab. 9. Objemové podily porézni vrstvy Vp byly poté vypocteny pomoci vztahu

he
.
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V grafu na obr. 26 jsou hodnoty proloZeny linearni funkci ve tvaru

E, =9,8h,+1088.

(42)

Funkce byla zvolena na zaklad¢ prace [28], podle které by mél byt modul pruznosti povlaku

nezavisly na jeho tloust'ce, a mél by tedy vykazovat linearni prub¢h.

Tabulka 10: Hodnoty Youngova modulu pruznosti se zahrnutim vlivu porozity

C. vzorku B3 D1 El F2 Gl H1 11
Ep [GPa] 106,1 123,3 133,7 | 1195 | 119,6 | 109,2 1351
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Obr. 26 —Youngiiv modul pruznosti se zahrnutim vilivu porozity

5.4.4 SméSovaci pravidlo se zahrnutim nelinearniho vlivu porozity

2.2

Jak bylo uvedeno v kapitole 3.4, dle rovnic (21) a (18) mizeme vypocitat porozitu a modul
pruznosti nanesené vrstvy. Pro Ec byly pouzity hodnoty kompozitniho systému substratu
s povlakem naméfené pomoci IEM (viz tab. 6), Es je pramérna hodnota modulu pruznosti
hlinikového substratu, Eo je tabulkova hodnota modulu pruznosti ¢isté médi (130 GPa)a Vsa Vp
jsou objemové podily substratu a porézni vrstvy. Vysledné hodnoty Youngova modulu Ep dle
tohoto modelu jsou uvedeny v tab. 11, graficky v podobé zavislosti modulu pruznosti na

tloust'ce povlaku v obr. 27.
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Tabulka 11: Youngtv modul pruznosti zkusebnich téles dle sméSovaciho pravidla se zahrnutim
nelinearniho vlivu porozity.

C. vzorku B3 D1 El F2 Gl H1 11
Ep [GPa] 127.6 128 127.9 127 129.4 129.2 128.1
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Obr. 27 —Younguiv modul pruznosti se zahrnutim nelinedrniho vilivu porozity

Vypocétené hodnoty modulu pruznosti byly opét prolozeny linearni funkci ve tvaru

E, = —0,69 h, + 129. (43)

5.4.5 Pautrotuv model

Hodnoty Youngova modulu pruznosti (Ep), vypoétené dle Pautrotova modelu pomoci rovnice
(34), jsou uvedeny v tab. 12 spolu se stiedni hodnotou a smérodatnou odchylkou kazdé skupiny
vzorkd. K tomu bylo nutné pro vSechna zkuSebni télesa predem vypocitat pfislusSné poméry
jednotlivych veli¢in dle rovnice (33), uvedené v teoretické ¢asti. Pro rezonancni frekvenci
substratu (fs = 5721,67 Hz) byla pouzita primérna hodnota frekvenci tfi vzorkd bez povlaku,
za celkové rezonancni frekvence fi byly dosazeny naméfené rezonancni frekvence frr. Pro
vypocet poméru hustot byla jako hustota povlaku pc pouzita hodnota typicka pro hustotu
médénych Cold Spray nasttiki (pc = 8,81 g/cm?®) dle [29]. Jako hustota substratu ps byla vzata
hodnota ps = 2,65 g/cm?, uvedena v [30] pro pouzitou hlinikovou slitinu EN AW-5083 H111.
Hodnoty tlousték substratu hs a povlaku he jsou uvedeny v tab. 5.
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Tabulka 12: Youngtiv modul pruznosti povlaku vypocteny pomoci Pautrotova modelu

C. Vzorku B1 B2 B3 D1 D2 D3
Ep [GPa] 1150 | 1119 | 1089 | 998 | 1036 | 1029
Ep, s+ s [GPa] 111,9+2,5 102,1+1,7

C. Vzorku E1 E2 E3 F1 F2 F3
Ep [GPa] 95,8 94,7 93,7 99,6 98,0 97,7
Ep, s +s [GPa] 94,7 + 0,8 98,4 + 0,8

C. Vzorku G1 G2 G3 H1 H2 H3
Ep [GPa] 1209 | 113,7 | 1179 | 1060 | 1059 | 1044
Ep, si=s [GPa] 117,5+3,0 105,4+0,7

C. Vzorku 11 12 13

Ep [GPa] 106,9 | 1065 | 107,8

Ep, s+ s [GPa] 107,5+0,5

Vysledné hodnoty modulu pruznosti byly pro zachovani jednotnosti napfi¢ vSemi
kompozitnimi modely prolozeny linearni funkci ve tvaru (obr. 28)
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Obr. 28 — Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti povlaku na jeho tloustce —

Pautrotity model
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5.4.6 Porovnani pouzitych modelu

Vysledky ziskané prostiednictvim jednotlivych modeld, predstavenych v kapitole 5.4, jsou
shrnuty v grafech na obr. 29 az obr. 32. Pro piehledné srovnani jednotlivych modeld byl kazdy
z nich vykreslen spolu s vysledky nanoindentac¢nich zkousek. Vykreslené hodnoty moduld
pruznosti v tahu Ep v kazdém grafu ptedstavuji stfedni hodnoty ziskané pomoci téchto modelt
pro jednotlivé skupiny téles.
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80
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h. [mm]
Obr. 29 — Srovndni modelu zalozeného na smésovacim pravidle s vysledky

nanoindentacnich zkousek
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Obr. 30 — Srovndni modelu zalozeného na smésovacim pravidle se zahrnutim nelinearniho vlivu

porozity s vysledky nanoindentacnich zkousek
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Obr. 31 — Srovndni modelu zalozeného na smésovacim pravidle se zahrnutim viivu porozity
S vysledky nanoindentacnich zkousek
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Obr. 32 — Srovndni Pautrotova modelu s vysledky nanoindentacnich zkousek
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6 Diskuse

Z vysledkt méfeni Youngova modulu pruznosti E a rezonanénich frekvenci frr pomoci IEM
(viz tab. 6) je patrna rostouci hodnota téchto charakteristik s tloustkou naneseného povlaku.
Toje zpusobeno volbou systému substrat-povlak a souvisi s vlastnostmi kazdého
ze zacastnénych materialt. Materidly vykazujici vyssi rezonancni frekvence maji rovnéz vyssi
Youngovy moduly pruznosti. K tomu se vaze nizsi vnitini tfeni a tim i nizsi koeficient tlumeni
daného materialu popsany rovnici (1) [31]. To dle publikaci [32] a [33] plati i pro systém
navrzeny v této praci. Vyjimkou z tohoto pravidla jsou porézni materidly. Porézni materialy
disponuji vyssimi koeficienty vnitiniho tlumeni, ale naopak maji niz§i Youngovy moduly
pruznosti, protoze pory nepienaseji zatizeni [31].

Modul pruznosti v tahu kompaktni ¢isté médi (anglicky ,,bulk material®) je dle literatury [22]
roven 130 GPa. V zavislosti na zpracovani médi, a tedy i v zavislosti na metodé pouzité ke
zhotoveni povlaku jsou zjistovany mensi ¢i vétsi odchylky od uvedené hodnoty [34]. Ke
zjisténi presné hodnoty Youngova modulu pruznosti povlaku byla proto provedena série
nanoindentacnich zkousek. Pfi velikosti zatizeni 100 mN byla naméfena primérna hodnota
povlaku 129,6 GPa, kdeZto pfi zatizeni 5 mN byla tato hodnota 126,0 GPa. SniZeni primérné
hodnoty doprovazela i vys$i smérodatna odchylka. Tato skute¢nost muize byt zpisobena
pfedev§im mensi méfenou oblasti a vE&tSi nachylnosti méfeni na okolni vlivy, kdy
k neptesnostem dochazi naptiklad v piipadech, je-li indentace provedena na hranicich splatu ¢i
pord. Vysledky z nanoindentacni zkousky uvedené v tab. 7 byly nasledné pouzity jako
referenéni hodnoty pro porovnani jednotlivych vypocetnich modelli, diskutovanych Vv této
praci.

Jak bylo zminéno vySe, porozita nanesené vrstvy muize mit vyrazny vliv na rezonan¢ni
frekvence. Se zvySujici se urovni porozity klesa rezonanéni frekvence a tim i Youngiv modul
pruznosti. Smé&Sovaci pravidlo tento faktor nebere v uvahu, coz Ize dolozit vysledky, uvedenymi
na obr. 29. Primérné hodnoty modulu pruznosti vykazuji, bez ohledu na tloustku povlaku,
pomérné vyrazny rozptyl a stejné¢ tak odchylku od stfednich hodnot modulu pruznosti,
namétfeného indentaéni metodou. Proto byly do uvah zahrnuty dva modely, vychazejici ze
smeSovaciho pravidla, které vliv porozity berou v uvahu.

Sttedni hodnoty modult pruznosti povlaku ziskanych dle smé&Sovaciho pravidla a modelu
zalozeném na linearnim vlivu porozity jsou 121,0 GPa, resp. 120,9 GPa. K odchylkam téchto
dvou modelt od nanoindenta¢nich hodnot modulu pruznosti dochazi ptevazné v oblasti malych
tlousték. Ty mohou byt zapfi¢inény napt. nedostateCnou piesnosti méteni takto malych tloustek
povlakt (viz tab. 5). Naopak nelinearni model uvedeny na obr. 30 poskytuje velmi dobré
vysledky. VSechny hodnoty modulu pruznosti ziskané timto modelem koreluji s hodnotami
naméfenymi pomoci nanoindentacni zkousky a Vv celém rozsahu tlouSt€k povlakl vykazuji
pomérn¢ nizkou uroven rozptylu. Z grafu na obr. 30 je rovnéz patrny dalsi dulezity vysledek,
ato prakticka nezavislost hodnot modulu pruznosti na tloustce povlaku. Youngiv modul
pruznosti je elasticka charakteristika zavisld na vazbach mezi atomy, respektive potencialni
energii mezi nimi. [35] Z tohoto divodu neni mozné, aby modul pruznosti kompaktniho
materidlu bez vétSich strukturnich poruch, jako je naptiklad porozita, byl ovlivnén deformacnim
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zpevnénim vlivem zvétSujici se tloustky povlaku. Pii zkoumani Cold Spray nasttik
z materialu Inconel 718 autoti prace [36] dosli k opaénému zavéru. Modul pruznosti tohoto
povlaku stoupal z hodnoty 123 GPa az na hodnotu 197 GPa pfi tloustkach povlaku od 216 pm
do 1173 um. Jelikoz ale nominalni hodnota modulu pruznosti kompaktniho materialu Inconel
718 ¢ini 200 GPa, je pravdépodobné, ze zvolené parametry CS nebo tloustky povlaku nebyly
dostacujici pro vytvoreni uniformni vrstvy bez defektii. Toto tvrzeni lze podlozit tim, zZe
nejtlust$i nanesena vrstva na obr. 33b s hodnotou modulu pruznosti 197 GPa dosahuje téméf
nomindlni hodnoty modulu pruznosti pro tento material a vykazuje na pohled mnohem mensi
uroven porozity nez nejtenci nanesena vrstva na obr. 33a.

v

50 um _ . 50um

—— - i = x w0 i e ‘
_—— 2~ Ll O \d - o =t - * 2 »
.

Obr. 33 — SEM snimek povlaku z materidlu Inconel 718 zhotoveného pomoci CS
S tloustkami (a) 216 um, (b) 1173 um, prevzato z [36]

Pautrotiiv model se ukézal jako zcela nevhodny pro méfeni elastickych charakteristik povlakl
s tloustkami vrstev vétsimi jak desitky mikrometrii. Z obr. 32 je patrné, Zze se zvySujici se
tloustkou povlaku Younglv modul pruznosti vyrazné klesa pod troven hodnot naméfenych
pomoci nanoindentace. Vysledky méfeni celkového modulu pruznosti zkuSebnich téles
(viz tab. 6) vykazuji rostouci trend se zvySujici se tloustkou povlaku. Neni tedy mozné, aby
modul pruznosti povlaku klesal. Prace [17], zabyvajici se méfenim tenkych vrstev pomoci
Pautrotova modelu ukazala, Ze tento model je silné zavisly na poméru tlousték povlaku
a substratu, kdy se zvysujici se tloustkou povlaku roste jeho neptesnost.

Primérna hodnota modulu pruznosti namétena pomoci nanoindenta¢ni zkousky se zatizenim
5mN, resp. 100 mN je 126,0 GPa, resp. 129,6 GPa. Pti porovnani vSech analyzovanych
modeld pro vypocet modulu pruznosti povlaku dosahl nejvétsi presnosti model zaloZeny na
sméSovacim pravidle se zahrnutim nelinearniho vlivu porozity. Stiedni hodnota modulu
pruznosti vypoctend ze vSech sad zkuSebnich téles ¢ini 128,2 GPa.

Soucasti experimentalni ¢asti prace bylo rovnéz sejmuti Casti povlaku s nejvétsi tloustkou ze
substratu (tl. cca 2 mm), na kterém byla nasledné provedena impulzni excitacni zkouska s cilem
porovnat hodnotu modulu pruznosti vrstvy s prezentovanymi modely, resp. tabulkovymi
hodnotami. Na zakladé znacné odchylky naméfeného modulu pruznosti od hodnot modulu
pruznosti ziskanych pomoci nanoindentace se ukazalo, Ze takovy experiment je nevhodny pro
posouzeni platnosti vypocetnich modeli. Odchylku od nanoindenta¢nich hodnot modulu
pruznosti V nasem piipadé s nejvetsi pravdépodobnosti zptlisobila prakticka nemoznost dodrzet
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predepsané rozméry zkuSebniho télesa z davodu malé tloust’ky oddéleného povlaku (1,97 mm).
Norma ASTM E 1876-22 [1] stanovuje piesnost jednotlivych rozméri zkusebniho télesa
a rovnéZ pojednava o dopadu na modul pruznosti pti jejich nedodrzeni. Tento vliv je dle normy
vyznamny predevsim pii tloustkach zkusebnich téles mensich jak 3 mm. Norma [1] také uvadi,
ze povrch celého zkusebniho télesa ma byt hladky, coz v ptipadé¢ Cold Spray vrstev neni na
povrchu nanesené vrstvy splnéno.

Navrhem pro dalsi vyzkum a studium by mohlo byt ovéfeni platnosti tohoto modelu na vice
kombinacich materialu substratu a povlaku pro rtizné tirovné porozity. V dasledku rozestupu
pii jednotlivych prichodech CS zafizeni dochazi ke vzniku nerovnosti na povrchu, které se
projevuji pruhy s vétsi tloustkou povlaku. Za zminku tedy stoji zhotoveni zkuSebnich téles,
jejichz povrch by byl zbrouSeny tak, aby byla tloustka povlaku po celé délce t€lesa uniformni
a nedochazelo tak k neptfesnostem pii vypoctech modulu pruznosti.
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[ Zavér

Préace byla zaméfena na ur¢ovani modulu pruznosti poréznich vrstev pomoci impulzni excitacni
metody. V teoretické ¢asti byly popsany zakladni terminy a postupy impulzni excitaéni zkousky
a nanoindentace. V ramci experimentalni ¢asti byl vysvétlen pribéh pripravy 27 zkuSebnich
téles, Z nichz 24 m¢lo povlak naneseny pomoci technologie Cold Spray s tloustkami v rozmezi
od 0,4 mm do 2 mm (systém Cu/ EN AW-5083 H111). Pomoci impulzni excitacni metody byly
urceny rezonan¢ni frekvence a moduly pruznosti pfislusnych zkusebnich téles. K posouzeni
urovné porozity byly zhotoveny metalografické vybrusy, na kterych byla provedena obrazova
analyza.

S vyuzitym naméfenych hodnot byly poté vypocteny moduly pruznosti povlaki pomoci Ctyt
kompozitnich modeliit — sméSovaciho pravidla, sméSovaciho pravidla se zahrnutim linearni
porozity, sméSovaciho pravidla se zahrnutim nelinearni porozity a Pautrotova modelu. Aby
bylo mozné objektivné posoudit platnost zminénych modeld, byla pro zjisténi skuteéné hodnoty
modulu pruznosti povlakd vyuzita nanoindentacni zkouska s dvéma riznymi aplikovanymi
zatizenimi, a to 5mN a 100 mN. Vysledné hodnoty modult pruznosti ziskané pomoci
kompozitnich modelt byly na zavér porovnany s vysledky nanoindenta¢nich zkousek. Bylo tak
mozné vybrat model, jehoz vysledky vykazuji nejlepsi shodu s experimentalné¢ uréenymi
hodnotami modulu pruznosti v tahu.

Na zéklad¢ téchto vysledki bylo zjisténo, Ze nejlépe odpovidajicim modelem je model zalozeny
na smé$ovacim pravidle se zahrnutim nelinearniho vlivu porozity. Pomoci tohoto modelu byla
ziskéana stfedni hodnota modulu pruznosti povlaku Ep, ktera ¢inila 128,2 GPa, coz je nejblize
sttedni hodnoté indentaéniho modulu pruznosti pii zatizeni 100 mN (129,6 GPa). Prokazano
bylo také, ze hodnota modulu pruznosti povlakid, vypoctena podle zminéného modelu je
nezavisla na jejich tloust’ce. To je v souladu jak s vysledky nanoindenta¢nich zkousek, tak
literarnimi prameny zminénymi v diskusi. [35]
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9 Seznam pouzitych zkratek a symboli
Zkratky

IEM — impulzni excita¢ni metoda

CS — Cold Spray

FFT — rychla Fourierova transformace (fast Fourier transform)

DE — depozicni efektivita

RVE — Reprezentativni objemovy prvek (representative volume element)

RFDA — analyzator rezonancnich frekvenci a tlumeni (resonant frequency damping analyzer)

Symboly

Q! - koeficient tlumeni

k — ztratovy soucinitel

0 — logaritmicky dekrement utlumu

E — Youngtiv modul pruznosti

frr — rezonanéni frekvence

L — délka zkuSebniho télesa

b — §ifka zkusebniho télesa

t — tloustka zkuSebniho télesa

T1 — korekeni faktor

G — modul pruznosti ve smyku

ft — rezona¢ni frekvence v torznim modu
A — korek¢ni faktor

B — geometricky faktor

1 — Poissonllv pomér

fr — rezonacni frekvence v ohybovém modu
S — indentaéni tuhost

hp — indentacni hloubka plastické Casti
ht — finalni indenta¢ni hloubka

hc — kontaktni indenta¢ni hloubka

hmax — maximalni indenta¢ni hloubka
ha — velikost snizeni materialu pod hmax

Wmax — maximalni zatézovaci sila
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¢ — konstanta vstazend ke geometrii indentoru

A — plocha vtisku

Hi — Berkovichova indenta¢ni tvrdost

Ei — indentacni Youngtv modul pruznosti

V¢ — kriticka rychlost

DE, n — depozi¢ni efektivita

Msp — hmotnost substratu s nastiikem

Ms — hmotnost substratu

Mp — hmotnost praSku pouzité¢ho pro depozici

Ec1 — modul pruznosti kompozitu zatizeného ve sméru vystuzujici slozky
Ec2 — modul pruznosti kompozitu zatizeného kolmo na smér vystuzujici slozky
Vs — objemovy podil vystuzujici slozky

Vs — objemovy podil substratu

Ef — modul pruznosti vystuzujici slozky

Es — modul pruznosti substratu

oc— napéti pisobici na kompozitni systém

os— napéti pusobici na substrat

of — napéti pisobici na vystuzujici slozku

& — pomérna deformace

Ep — modul pruznosti porézniho materialu

Eo — modul pruznosti ¢istého materidlu bez porozity
p — porozita

pc — kriticka porozita

n — geometricky faktor

Epor — modul pruznosti porii

Vpor — objemovy podil port

Em — modul pruznosti porézni vrstvy

fn — rezonacni frekvence n-tého vibraéniho modu
Xn — konstanta obsahuji okrajové podminky télesa
| — kvadraticky moment priifezu

p — hustota

S —plocha

Rf — pomér rezonacnich frekvenci kompozitu a substratu
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Re — pomér modulti pruznosti povlaku a substratu
Rh — pomér tloustek povlaku a substratu

R, — pomér hustot povlaku a substratu

Rpo,2 — smluvni mez kluzu

Rm — mez kluzu

Ag —homogenni taznost

A — taznost

m — véha

hc — tloust’ka povlaku

hs— tloust’ka substratu

Eit — indenta¢ni modul pruznosti

Ef, st+s — stfedni hodnota modulu pruznosti se smérodatnou odchylkou

s — smérodatna odchylka
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